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Beschreibung

Die vorliegende Erfindung betrifft die lyotrope fliissigkristalline, waBrige Phase eines in Wasser bei
Raumtemperatur in einer Konzentration von 10 - 25 8o vorliegenden Reaktivfarbstoffs der Formel:
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worin MO fir H® oder ein Alkalimetallkation (vorzugsweise Na®, K® und Li®) steht

gegebenenfalls in Gegenwart von konzentrationserhohenden Zusatzstoffen und/oder Puffersubstanzen. Sie
eignen sich in hervorragender Weise fiir die Herstellung von Férbebadern und Druckpasten fiir die Anwendung
auf natdrlichen und synthetischen Substraten, insbesondere Baumwolle, Wolle, Regeneratceliulose, Papier und
Leder. Diese Phase zeigt die fiir fliissige Kristalle charakteristische Doppelbrechung und Bildung eines
strukturierten Beugungsbildes bei der Rontgenkleinwinkelbeugung.

Die Charakterisierung dieser lyotropen flissigen Kristalle erfolgt, wie iiblich, durch die infolge der
Doppelbrechung sich ausbildenden iInterferenzfarben beim Einbringen dieser fliissigen Kristalle zwischen
gekreuzte Nicols eines Polarisationsmikroskopes und/oder durch das strukturierte Beugungsbild bei der
Roéntgenkleinwinkelbeugung mit Cu-K a,-Strahlung in einer KieRig-Kammer {vgl. z.B. G.H.Brown: Fliissige
Kristalle; Chem. uns. Zeit, 2, 1968, S. 43 - 51 und Eckert und Kramer: Pharmazie uns. Zeit 1, 1972,5.116 - 121).

Die erfindungsgemaBen lyotropen, flissigkristallinen wilrigen Phasen von diesen Farbstoffen werden
erhalten, indem der entsprechende Reaktivfarbstoff in trockener oder feuchter Form, beispielsweise als feuchter
PreRkuchen, oder auch als salzarmes Konzentrat bzw. als Mischungen dieser Formen in wéRrige Lésung,
zusammengesetzt aus ein oder mehreren konzentrationserh6henden Zusatzstoffen und Puffer, bei leicht
erhohter Temperatur eingetragen und verriihrt wird. Nach kurzer Zeit geht der Farbstoff in diesem Medium in
eine lyotrope fllissigkristalline Form iiber.

Als konzentrationserhdhende Zusatzstoffe eignen sich folgende Substanzen oder deren Mischungen:

1. Mit Wasser mischbare organische Lésungsmittel, die zu keiner Hydrolyse des Reaktivfarbstoffs der Formel
(1) fahren, wie Ester und Amide, beispielsweise 2-Oxo-1,3-dioxalan oder g-Caprolactam.

2. Hydrotrope Substanzen wie Harnstoff und seine Derivate und/oder Schwefelsdureester von
Aminoalkoholen, beispielsweise Séhwefelsduremono-(2-aminoethylester).

3. Anionische oder nichtionische Tenside, wobei als besonders bevorzugt Kondensationsprodukte aus
aromatischen Sulfonsduren und Formaldehyd, Ligninsulfonate oder Polyvinylpyrrolidone hervorzuheben sind.

4. Ammoniumsalze, bevorzugt Ammoniumsulfat.

Als Puffer kommen fiir die erfindungsgemaBen fliissigkristallinen Phasen fiir Reaktivfarbstoffe Gbliche
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Puffergemische (fiir pH-Bereich 6 - 8}, wie beispielsweise Phosphatpuffer in Frage.

Das eingesetzte salzarme Konzentrat, das sich besonders fiir hoher konzentrierte Einstellungen eignet, wird
bevorzugt in der Weise hergestelit, daR eine verdinnte salzhaltige Losung des Reaktivfarbstoffs der
Druckpermeation unterworfen wird.

Die lyotrope flussigkristalline Phase der Farbstoffe in Wasser enthéit 10 - 25 % Gew. Farbstoff, bevorzugt 15 -
20 Gew.-% Farbstoff 0 - 2 Gew.-% Puffersubstanz (fiir pH 6 - 8), bevorzugt 0,5 % Gew. Puffersubstanz, und fiir
Phasen mit hoher Farbstoffkonzentration bis zu 256 Gew.-% (bevorzugt 8 - 25 Gew.-%) des
konzentrationserh6henden Zusatzstoffes. . o

Die auf diese Weise hergestellte Flussngormlerung zeichnet sich durch eine sehr gute Lager- 'und
Hydrolysenstabilitat aus. Der Farbstoffe ({} ist z.B. in der DE-A-2906191 beschrieben Gegenstand der EP-A- 029
959 ist die lyotrope fliissigkristalline waRrige Phase des in Wasser bei Raumtemperatur in einer Konzentration
von 12 - 35 0% vorliegenden Farbstoffes der Formel
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sowie die Verwendung dieser lyotropen fliissigen Krisalle zur Herstellung von Féarbebddern und Druckpasten
fiir das Farben und/oder Bedrucken von natirlichen und synthetlschen Substraten insbesondere Baumwolle,

Wolle, Regeneratcellulose Papier und Leder.

Beispiel 1

In 80 g einer nahezu salzfreien waBrigen Einstellung, die 8 % des Farbstoffs der Formel (l) enthéit, (wobei M®

= Na®) werden bei 50°C unter Riihren zusétzlich 8 g trockener salzhaltlger Farbstoff (), 11,6 g Ammoniumsulfat
und05g leahumhydrogenphosphat eingetragen.

Man erhilt eine lyotrope flissigkristalline Phase des Farbstoffs IV in Wasser, die gute Lager- und
Hydrolysenbesténdigkeit aufweist, und die charakteristische Interferenzfarben beim Einbringen zwischen
gekreuzte Nicols im Polaristationsmikroskop zeigt. Nach Einriihren dieser Formierung in Wasser unter Zusatz der
fir die Reaktivfarberei Gblichen Hilfsmittel erhilt man eine Farblosung zum Farben von natiirlichen und
regenerierten Cellulosefasern in rotstichig, gelben Tonen.

Beispiel 2

In 100 g einer nahezu salzfreien wéBrigen Einstellung, die 28 g des Farbstoffs der Formel (ll} enthalt, (wobei
M® = Na®) werden unter Riihren 10 g Polyvinylpyrrolidon mit einer mittleren Molmasse von 40 000 und 10 g
Ammoniumsulfat eingetragen. Man erhilt eine lyotrope fliissigkristalline Phase des Farbstoffs der Formel (li} in
Wasser, die beim Einbringen zwischen gekreuzte Nicols im Polarisationsmikroskop die charakteristischen
Interferenzfarben zeigt. Unter Zusatz der fiir den Reaktivdruck Gblichen Hilfsmitte! erhalt man eine
Farbstoffpraparation zum gedrucken von natiirlichen und regenerierten Cellulosefasern in rotstichig gelben

Toénen.

Patentanspriiche

1. Lyotrope fllissigkristalline, wissrige Phase eines in Wasser bei Raumtemperatur in einer Konzentration von
10 - 25 % gegebenenfalls in Gegenwart von konzentrationserhGhenden Zusatzstoffen und/oder gegebenenfalls
in Gegenwart von Puffersubstanzen vorliegenden Reaktivfarbstoffs der Formel
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(1) wobei M® =H® oder Alkalimetalikation ist.

2.Verwendung der lyotropen fllissigkristallinen Phasee gema® Anspruch 1 zur Herstellung von Farbebadern
und Druckpasten fiir das Farben und/oder Bedruckpasten von natiirlichen und synthetischen Substraten,
insbesondere Baumwolle, Wolle, Regeneratcellulose, Papier und Leder.

Revendications

1. Phase aqueuse, mésomorphe, lyotrope d'un colorant réactif de formule
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dans laquelle M est H ou un cation de métal alcalin, présent @ une concentration de 10-25 % dans I'eau a la
température ambiante, éventuellement en présence d'additifs élevant la concentration et/ou éventuellement en
présence de substances-tampons.

2. Utilisation de la phase mésomorphe lyotrope selon la revendlcatlon 1 pour la fabrication de bains de
teinture et pates d'impression pour la teinture et/ou L'impression de substrats naturels et synthetiques, en
particulier le coton, la laine, la cellulose régénérée, le papier et le cuir.

Claims

1. Lyotropic liquid-crystalline aqueous phase of a reactive dyestuff of the formula

or of the formula

a I3
v a)
aa =) oas Osof}ig i-g K{L?/k?

wherein

M® = H® or an alkali metal catio

present in water at room temperatur in a concentration of 10-25% if appropriate in the presence of
concentrationincreasing additives and/or if appropriate in the presence of buffer substances.

2. Use of the lyotropic liquid-crystalline phase according to Claim 1, for preparing dyebaths and print pastes
for the dying and/or printing of natural and synthetic substrates, in particular cotton, wool regenerated
cellulose, paper and leather.
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